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Reciklaža NdFeB-magnetov postaja vse pomembnejša, saj je potreba po teh magnetih vse 
večja, zaloge redkih zemelj za izdelavo magnetov je vse manj, njihovo pridobivanje iz rud pa 
je okolju zelo škodljivo. Največ zanimanja je za proces reciklaže, pri katerem se odpadne 
magnete s hidrogeniranjem in mletjem s plinskim curkom neposredno predela v recikliran prah 
za izdelavo novih magnetov, kar je trenutno ekonomsko in ekološko najboljša rešitev za 
predelava magnetov. Večina raziskav reciklaže trenutno še vedno poteka na laboratorijskem 
nivoju, zato je postopek reciklaže v industrijskih pogojih le delno uspešen pri doseganju 
podobnih rezultatov magnetnih meritev. Zaradi slabe raziskanosti reciklaže odpadnih NdFeB-
magnetov na nivoju industrijske predelave se to diplomsko delo osredotoča na izboljšavo 
remanence recikliranih magnetov z dodajanjem dodatkov za modifikacijo sestave in izdelavo 
končnega izdelka, ki vsebuje vsaj 30 % reciklata. V prvem delu praktičnega dela smo pripravili 
prah s pomočjo postopka hidrogeniranja in mletja. V drugem delu smo izvedli poizkuse z 
mešanicami z različnimi deleži dodatkov (NdHx in svež material) in preučili njihov vpliv na 
gostoto in magnetne lastnosti vzorcev. Na podlagi analiz poizkusov, izvedenih v drugem delu, 
smo v tretjem delu izdelali končne izdelke s čim višjo remanenco. Mikrostrukturo in magnetne 
lastnosti končnih izdelkov smo primerjali z odpadnimi magneti. S primerjavo smo lahko videli 
spremembe v mikrostrukturi in magnetnih lastnostih recikliranih magnetov, ki so odvisne 
predvsem od deleža reciklata. 
Ključne besede 
reciklaža NdFeB odpadnih magnetov, tehnologija izdelave trajnih magnetov, metalurgija 















Establishing the recycling process of NdFeB magnets has become more important in recent 
years as the need for those magnets is increasing, but supplies of the ore containing rare earth 
elements (REE) are decreasing. Moreover, production of REE from ore is very harmful to the 
environment. The biggest interest lies in the ‘’magnet to magnet’’ recycling process where 
waste magnets are directly transformed by hydrogenation and jet milling into recycled powder 
for further production of new magnets, which is the economically and ecologically the best 
solution out of the current processing methods of magnets. Most studies on magnets recycling 
are still carried out on the laboratory scale, so the recycling process under industrial conditions 
is only partially successful in achieving similar magnetic measurement results. Due to poor 
research of recycling NdFeB waste magnets on the industry scale, this work will focus on 
improving the remanence of recycled magnets by adding additives to modify the composition 
and on the production of magnets containing at least 30% of recycled powder. In the first part 
of the experimental work, we turned waste magnets into fine powder with hydrogen 
decrepitation process and jet milling. In the second part, experiments were carried out with 
mixtures with different proportions of additives (NdHx and fresh material) and their effect on 
the density and magnetic properties of the samples was studied. Based on the analysis of the 
experiments carried out in the second part, we made final products with the highest possible 
remanence in the third part of the experimental work. Microstructure and magnetic properties 
of the finished products were compared with properties of the waste magnets. By comparing 
them, we could see changes in the microstructure and magnetic properties of recycled magnets, 
which are mainly dependent on the recyclable content. 
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SEZNAM OKRAJŠAV IN POSEBNIH SIMBOLOV 
 
°C  stopinj Celzija 
ρ  gostota 
at. %  atomski procent 
B  gostota magnetnega polja 
(BH)max maksimalni energijski produkt  
Br  remanenca 
BSE  povratno sipani elektroni 
EDS  energijska disperzijska spektrometrija  
FSSS  metoda določitve velikosti delcev  
g/m3  gram na kubični meter 
H  jakost zunanjega magnetnega polja 
HA  polje anizotropije 
Hc  koercitivnost 
HcB  induktivna koercitivnost 
Hcj  intrinzična koercitivnost 
J magnetizacija 
Js  magnetno nasičenje 
kA/m  kilo amper na meter 
kJ/m3  kilo joule na kubični meter  
m  masa 
mas. % masni procent 
NdO2  neodimov dioksid 
Nd2O3  neodimov oksid 
NdFeB neodim-železo-bor  
NdH2  neodim dihidrid 
NdHx  neodim hidrid 
ppm  število delcev na milijon  
PSD  velikostna porazdelitev delcev  
REE  redko-zemeljski elementi  
SE  sekundarni elektroni 
SEM  vrstični elektronski mikroskop  
T  tesla 
Tc  Curiejeva temperatura 
TO  toplotna obdelava 
XRF  rentgenska fluorescenčna spektroskopija  











Proizvodna industrija se vse bolj zaveda pomembnosti recikliranja materialov, kar ima 
neposreden vpliv na zmanjšanje negativnih vplivov na okolje, zniža pa se tudi cena izdelave, 
saj se z reciklažo zmanjša potreba po primarnih surovinah, potrebnih za izdelavo končnih 
izdelkov. V zadnjem času se je začela razvijati predelava odpadnih redko-zemeljskih (angl. 
Rare earth elements - REE) magnetov, ki jih najdemo v različnih izdelkih za vsakodnevno rabo. 
Zaradi vedno večje uporabe zelenih energij (vetrne turbine) in hibridnih/električnih 
avtomobilov je pričakovan velik porast potrebe po REE, predvsem po neodimu in disproziju. 
Trajne magnete na osnovi neodima, železa in bora (Nd-Fe-B) se v elektromotorje vgrajuje 
zaradi visoke vrednosti energijskega produkta (BH)max in zadovoljive koercitivnosti Hc. Večino 
REE se porabi za izdelavo magnetov z osnovno fazo Nd2Fe14B (v nadaljevanju NdFeB), ki se 
ji dodaja disprozij za izboljšanje Hc. Povečanje potreb po REE povzroča ekološke probleme, 
saj je proizvodnja REE iz rud energijsko zelo potratna ter proizvede poleg materiala še veliko 
odpadkov, nevarnih za okolje. S postopkom recikliranja REE in s tem z vzpostavitvijo 
zaključenega življenjskega kroga magnetov bi se zmanjšala potreba po primarnih surovinah, 
kar bi odpravilo oz. vsaj omililo negativne vplive na okolje, ki jih prinaša proizvodnja iz rud 
[1]. 
Največja porabnika NdFeB-magnetov sta avtomobilska (elektromotorji) in računalniška 
industrija (enote za shranjevanje podatkov – HDD, CD, DVD), vse pogosteje pa se te magnete 
uporablja v generatorjih v vetrnih turbinah [2]. Razvoj reciklaže magnetov spodbuja predvsem 
avtomobilska industrija, ki ima največji delež porabe magnetov na svetovnem tržišču; v 
elektromotorju avtomobila je namreč v povprečju 1,25 kg NdFeB-magnetov [1]. 
Za vzpostavitev trajnostne predelave magnetov je potrebno najti rešitve za pridobivanje 
sekundarnih surovin, potrebnih za izdelavo recikliranih magnetov, ki bodo imeli magnetne 
lastnosti primerljive z magneti, izdelanimi iz primarnih surovin, ter bodo primerni za visoko 
zahtevne aplikacije. Za najučinkovitejši postopek se je izkazala neposredna predelava odpadnih 
magnetov v prah, ki se mu v določenem razmerju nadomesti oksidiran neodim v obliki neodim 
hidrida (NdHx) in/ali svežega materiala, izdelanega iz primarnih surovin. Z nadomeščanjem 
neodima, izgubljenega z oksidacijo, lahko recikliranim magnetom izboljšamo magnetne 
lastnosti [2].  
Magneti po določenem času v delovnem okolju trajno izgubijo magnetne lastnosti, kar je 
posledica oksidacije. Oksidiran neodim v odpadnih materialih onemogoči tvorbo tekoče faze, 
ki je potrebna za učinkovito zgoščevanje materiala med sintranjem, kar vpliva na znižanje Hc 
in remanence (Br) [3].  
V diplomski nalogi smo raziskovali vpliv deleža dodatka NdHx in svežega materiala v 
recikliranem prahu iz odpadnih sintranih NdFeB-magnetov iz elektromotorjev na magnetne 
lastnosti končnih izdelkov. Uspelo nam je predelati visoko-koercitivne magnete iz 
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elektromotorja v magnete z visoko Br, pri čemer smo uporabili vsaj 30 % recikliranega 
materiala.  
Pri razumevanju vplivov mikrostrukture na magnetne lastnosti smo si pomagali z optično 
mikroskopijo, vrstično elektronsko mikroskopijo (SEM), elektronsko mikroanalizo (EDS) ter 
rentgensko fazno analizo (XRD), opravljeno na inštitutu Jožefa Štefana (IJS). 
Postopke priprave vzorcev in izdelave končnih izdelkov smo izvedli v proizvodnji podjetja 
Magneti Ljubljana, d. d., po metodi metalurgije s sintranjem. Eksperimentalno delo smo 






2 PREGLED LITERATURE 
2.1 MAGNETIZEM 
Magnetno polje ima na vse materiale določen vpliv, njihov odziv na magnetno polje pa je 
odvisen od snovi. Odzive materialov v magnetnem polju lahko razvrstimo v šest glavnih skupin: 
diamagnetizem, paramagnetizem, feromagnetizem, antiferomagnetizem, ferimagnetizem in 
superparamagnetizem. Večina trajnih magnetov je izdelana iz feromagnetnih materialov, na 
katere močno vpliva zunanje magnetno polje [4]. Trajni NdFeB-magneti spadajo v skupino 
magnetno anizotropnih feromagnetnih materialov. Atomi v feromagnetikih imajo v d oz. f 
(lantanoidi in aktinidi) lupinah proste elektrone, ki se jim, ob prisotnosti zunanjega magnetna 
polja, trajno usmerijo spinski magnetni momenti ter obdržijo lastno magnetizacijo. V 
magnetnih materialih so prisotna številna območja ali magnetne domene, imenovane tudi 
Weissove domene, znotraj katerih so posamezni magnetni momenti enako usmerjeni. Med 
seboj so ločene s t. i. Blochovimi domenskimi stenami, ki so tanke pregrade, kjer se smer 
magnetnih momentov spremeni v odvisnosti od usmerjenosti sosednjih magnetnih domen [5]. 
2.1.1 Histerezna zanka 
Histerezna zanka na sliki 1 je krivulja, ki kaže odvisnost magnetizacije feromagnetnih 
materialov od jakosti zunanjega magnetnega polja. Ko feromagnetni materiali enkrat dosežejo 
magnetno nasičenje oz. saturacijo s pomočjo zunanjega magnetnega polja, so ti sposobni 
ohraniti večino magnetizacije tudi v odsotnosti zunanjega polja. Gostota magnetnega polja (B) 
oz. magnetizacija (J) je izražena v odvisnosti od jakosti zunanjega magnetnega polja (H). Za 
karakterizacijo magnetov so na histerezni zanki označene naslednje točke [6]: 
- Br – trajna remanenca materiala (ohranjena oz. zadržana gostota magnetnega polja 
materiala, brez zunanjega polja); merjena v teslih [T]. 
- Js – magnetno nasičenje (maksimalna magnetizacija, pri kateri so vse domene 
usmerjene v smeri jakosti magnetnega polja H); merjena v T. 
- HcB – induktivna koercitivnost (jakost obratnega magnetnega polja, ki je potrebna za 
znižanje Br na nič), merjena v kA/m. 
- Hcj – intrinzična koercitivnost (sila obratnega magnetnega polja, ki je potrebna za 
znižanje trajne magnetizacije na nič), merjena v kA/m. 
- (BH)max – maksimalni energijski produkt (podaja maksimalno razpoložljivo energijo 





Slika 1: Shematični prikaz običajne J(H)- in B(H)-histerezne zanke za trajne feromagnetne 
materiale. Prekinjeni črti ponazarjata začetno magnetenje materiala (povzeto po [7]). 
2.2 MAGNETI NA OSNOVI ZLITIN NdFeB 
Trajne magnete na osnovi redkih zemelj lahko glede na časovno zaporedje njihovega odkritja 
delimo v tri generacije. Prva generacija trajnih magnetov so zlitine na osnovi redke zemlje – 
kobalt (RCo) sistema v razmerju 1 : 5 (RCo5). Druga generacija je v razmerju 2 : 17 tipa redko 
zemeljskih elementov (R2Co17) in kobalta in ima boljše magnetne lastnosti od generacije RCo5. 
V začetku 80-ih let prejšnjega stoletja so odkrili novo (tretjo) generacijo magnetov na osnovi 
redkih zemelj in železa (RFeB), ki ima od vseh magnetnih materialov najvišji (BH)max. Danes 
je največja produkcija magnetov iz zlitine sistema Nd-Fe-B. V primerjavi s prvo in drugo 
generacijo sta pomanjkljivosti Nd-Fe-B-magnetov nizka Curiejeva temperatura ter slaba 
temperaturna in korozijska obstojnost. Z nadaljnjimi izboljšavami se je premostilo tudi te 
pomanjkljivosti, zato so danes še vedno zelo uporabni [8]. V zadnjih letih se je potreba po teh 
materialih povečala tam, kjer sta potrebni visoka Br in temperaturna obstojnost magnetov. 
Glede na zahtevane lastnosti se osnovni zlitini NdFeB dodaja različne dodatke, kot so disprozij, 
terbij, gadolinij, niobij, kobalt, baker, galij in aluminij, ki imajo določen vpliv na magnetne 
lastnosti.  
2.2.1 Osnovna mikrostruktura NdFeB-magnetov 
Glavne faze v NdFeB-magnetih so: Nd2Fe14B, Nd1+εFe4B4 ter faza, bogata z neodimom, ki 
vsebuje nad 95 at. % Nd. Intermetalna spojina Nd2Fe14B je feromagnetna primarna faza z 
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visoko nasičeno JS, močnim poljem anizotropije (HA) in relativno visoko Curiejevo temperaturo 
(TC). K visoki JS prispevajo železovi atomi, medtem ko je enoosna HA dosežena z dodatki redko-
zemeljskih elementov (REE) – kot npr. neodim. Faza Nd1+εFe4B4 ter faza, bogata z neodimom, 
pa sta nemagnetni fazi in sta prisotni na kristalnih mejah primarne faze, saj sta med procesom 
sintranja v tekoči fazi. Z izoliranjem primarne faze tako prispevata k višji Hc. Osnovne 
mikrostrukturne sestavine imajo tako izrazit vpliv na končne magnetne lastnosti magneta, kot 
so Hc, Br in (BH)max [9]. 
2.2.2 Vpliv dodatkov na magnetne lastnosti 
V NdFeB-magnete se lahko dodaja številne elemente z namenom izboljšanja magnetnih 
lastnosti, navadno za izboljšanje Tc in korozijske odpornosti glavne faze Nd2Fe14B [1]. Z 
dodatki se spreminja mikrostruktura, saj povzročijo nastanek večfazne (Nd,S1)-(Fe,S2)-B-
(M1,M2) mikrostrukture. Na splošno se dodani elementi ločijo na elemente, ki zamenjujejo Nd 
(S1), in elemente, ki zamenjujejo Fe (S2) v primarni fazi Nd2Fe14B. 
Dodatni elementi (S1), ki zamenjujejo neodim, so: 
- disprozij, terbij [9, 10]: Oba elementa zasedata prostor atomov neodima v kristalni 
celici primarne faze Nd2Fe14B. Disprozij in terbij sta neenakomerno porazdeljena po 
matrici in se navadno nahajata na mejah zrn. Zaradi nasprotnega magnetnega momenta 
med disprozijem, terbijem in železom se z višanjem deleža dodatkov zniža remanentna 
gostota Br in energijski produkt (BH)max. Nasprotno pa se viša Hc zaradi boljše 
izolacije posameznih zrn in povečanja polja anizotropije. Delež terbija je v 
komercialnih magnetih nizek zaradi njegove visoke cene. 
- prazeodim: Element je po velikosti podoben neodimu, zato ima pri popolni zamenjavi 
neodima s prazeodimom faza Pr2Fe14B zelo podobno strukturo kot faza Nd2Fe14B. 
Prednost faze Pr2Fe14B je, da ima večjo anizotropijo in potencialno povečano Hc. V 
komercialnih NdFeB-magnetih je delež prazeodima majhen in ima zato zanemarljiv 
vpliv na magnetne lastnosti, imel pa naj bi vpliv na boljšo omočljivost tekoče faze s 
primarnimi zrni in nižal naj bi temperaturo sintranja ter s tem omejil abnormalno rast 
zrn. Vse to pa pripomore k izboljšanju termične stabilnosti in Hc [11]. 
Dodatni elementi (S2), ki zamenjujejo železo: 
- kobalt: To je element, ki najpogosteje zamenjuje železove atome v fazi Nd2Fe14B. Pri 
nižjih koncentracijah se vgradi v primarno fazo in delno zamenjuje atome železa – 
Nd2(Fe,Co)14B, medtem ko pri višjem deležu povzroči nastanek nove medkristalne faze 
Nd3Co. Ta faza zvišuje Br in niža Hc ter poveča korozijsko odpornost magnetov, saj je 
faza Nd3Co kemijsko bolj obstojna [12]. Nižanje Hc se lahko do neke mere prepreči z 
dodajanjem aluminija in bakra [13]. Ker dodatek kobalta zvišuje Tc, se ga dodaja za 
izboljšanje temperaturne obstojnosti magnetov [14].  
Pogosto dodani nemagnetni elementi v NdFeB-magnetih so aluminij, galij in baker, ki tvorijo 
binarne in ternerne faze z neodimom. Na splošno se dodaja majhen delež teh elementov za 
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boljšo omočljivost tekoče faze, bogate z neodimom (boljša magnetna izolacija primarnih zrn), 
nižanje temperature sintranja in za boljšo termično stabilnost. Z dodajanjem aluminija, galija in 
bakra se še dodatno optimizira učinek popuščanja zaostalih napetosti v materialu zaradi hitrega 
ohlajanja po sintranju [15]. 
2.3 TEHNOLOŠKI POSTOPEK RECIKLAŽE NdFeB-MAGNETOV  
Najobičajnejši postopek izdelave NdFeB-magnetov je sintranje magnetov s postopki 
metalurgije prahov. Izdelava magnetov iz primarnih surovin ima za razliko od reciklaže še 
dodaten korak, ki vključuje mešanje in taljenje primarnih surovin za izdelavo zlitine, iz katere 
se nato izdela prah. Običajen tehnološki postopek izdelave magnetov iz primarnih surovin je 
prikazan na sliki 2.  
 
Slika 2: Shematski prikaz postopkov sodobnega industrijskega proizvodnega procesa izdelave 
sintranih NdFeB-magnetov iz primarnih surovin (povzeto po [2]). 
Reciklaža magnetov ima, za razliko od proizvodnje magnetov iz primarnih surovin, dodatne 
stopnje priprave pred hidrogeniranjem. Od postopka hidrogeniranja naprej so procesni koraki 
enaki kot pri izdelavi magnetov iz primarnih surovin. Proces reciklaže odpadnih NdFeB-
magnetov je prikazan na sliki 3. Postopek se začne z zbiranjem odpadnih magnetov. Ti so lahko 
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stranski produkt proizvodnje (slabi sintrani magneti) ali pa magneti iz odsluženih proizvodov. 
Obstajajo različni metalurški procesi ponovne uporabe odsluženih magnetov, med katerimi naj 
bi bila ekonomsko, energijsko in okoljevarstveno najbolj ugodna neposredna predelava 
magnetov s postopkom hidrogeniranja odpadnih magnetov ter mešanja z dodatkom NdHx in 
materialom iz primarnih surovin [16]. 
 
Slika 3: Koraki predelovalnega procesa odpadnih magnetov v sintrane magnete za ponovno 
uporabo (povzeto po [16]). 
Raziskave na področju reciklaže odpadnih sintranih NdFeB-magnetov kažejo, da je nemogoče 
izdelati magnete iz izključno recikliranega materiala z ohranjeno remanenco Br izhodiščnih 
magnetov. V teoriji naj bi imeli magneti, izdelani iz recikliranega materiala, za 3 % nižjo 
vrednost Br kot izhodiščni magneti. Izguba Br recikliranih magnetov je posledica nastanka 
nemagnetnih oksidov in karbidov zaradi vnosa dodatnega kisika in ogljika iz recikliranega 
materiala [1]. 
2.3.1 Izdelava prahov 
Hidrogeniranje je kemični postopek drobljenja NdFeB-materiala, pri katerem pride do 
razklopa materiala zaradi vezave vodika z medkristalno neodim fazo, ki pri tem postane zelo 
krhka (slika 4). Hidrogeniranje poteka v dveh stopnjah. V prvi stopnji vodik reagira s fazo, 




𝐻2 → 𝑁𝑑𝐻𝑦 − ∆𝐸. 1)  
Pri tem se, zaradi vgraditve vodika v kristalno strukturo, volumen sekundarne faze poveča ter 
povzroči razpoke med zrni primarne faze. Druga faza nastopi, ko se po predhodni opisani 
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reakciji hidrogenira še primarna faza Nd2Fe14B, saj vodik prodre v nastale razpoke in nadalje 




𝐻2 → 𝑁𝑑2𝐹𝑒14𝐵𝐻𝑥 −  ∆𝐸. 2)  
 
Slika 4: Shematski prikaz razpada NdFeB-materiala s pomočjo hidrogeniranja (povzeto po 
[17]). 
Proces absorpcije vodika je odvisen od vrste NdFeB-zlitine. Na koncu postopka hidrogeniranja 
se prah delno dehidrira na temperaturi 560 ℃, da nastane na površini delcev bolj stabilni NdH2, 
saj se v nasprotnem primeru Nd3H veže s kisikom v Nd(OH)3, kar poviša delež neželenega 
kisika. Postopek dehidriranja (razplinjevanja) poteka v več korakih [18] 
 𝑁𝑑2𝐹𝑒14𝐵𝐻𝑥 → (0 − 300𝐶)𝑁𝑑2𝐹𝑒14𝐵 + 
𝑥
2
𝐻2 3)  
 𝑁𝑑𝐻2,7 → (250 − 400𝐶)𝑁𝑑𝐻1,9 +  0,4𝐻2 4)  
 𝑁𝑑𝐻1,9 → (550 − 650𝐶)𝑁𝑑 +  0,95𝐻2. 5)  
Proces hidrogeniranja sestoji iz več faz: absorpcija vodika, razplinjevanje pri višji temperaturi, 




Slika 5: Temperaturni in tlačni profil hidrogenirnega postopka za NdFeB-material (povzeto po 
[19]). 
Prednost hidrogeniranja je v primerjavi z mehanskim mletjem predvsem v krajšem trajanju 
nadaljnjega postopka finega mletja, saj je hidrogeniran prah zelo krhek. Prav tako je grobozrnat 
prah manj deformiran in oksidiran, zato je zaradi na novo nastale čiste površine temperatura 
sintranja nižja v primerjavi z le mehansko obdelanim prahom [20]. 
Fino mletje poteka v mlinu na plinski curek. Obstaja več vrst mlinov, vendar se za industrijsko 
mletje NdFeB-materiala uporablja predvsem t. i. jet mlin, ki je shematsko prikazan na sliki 6.  
Gre za zaprt sistem, ki sestoji iz dveh stopenj: 
- mletje delcev (zmanjšanje velikosti delcev), 
- razvrščanje mletih delcev (izločanje predrobnih ali pregrobih delcev). 
V jet mlinih ekspandiran curek plina zajame delce, dozirane preko dozirnega polža, in jih 
dovede v mlevno posodo. Za mletje v mlevni posodi poskrbi plin, ki prehaja v mlevni prostor 
skozi tri šobe, nameščene na dnu mlevnega prostora, v obliki treh curkov stisnjenega plina. 
Curki plina poskrbijo, da se delci pospešijo do visokih hitrosti in tako pridobijo na kinetični 
energiji, kar povzroči večje število medsebojnih trkov delcev, s tem pa zmanjšanje njihove 
velikosti. Po mletju zračni tok plina odnese delce materiala do rotirajočega razvrščevalca 
(klasifikatorja). Preostali večji in težji delci se pri razvrščanju vrnejo nazaj v mlevno cono. V 
coni razvrščanja se mleti delci posedejo, predrobni delci pa s pomočjo ciklona potujejo naprej 





Slika 6: Shematski prikaz osnovnih delov mlina na plinski curek (povzeto po [21]). 
2.3.2 Proces sintranja 
Sintranje sestoji iz mešanja prahov različnih sestav ter segrevanja mešanice do najnižje točke 
taljenja. Pri tem postopku je potrebno prah pred sintranjem usmeriti z močnimi pulzi 
magnetnega polja (~ 65 kA/cm) in ga stisniti v približno želeno končno obliko.  
Uporabljajo se trije načini stiskanja (povzeto po [19]): 
- Aksialno stiskanje: Magnetno polje je usmerjeno paralelno na silo stiskanja. 
Polnjenje matrice s prahom in izločitev stisnjenega materiala, t. i. zelenca, je hitro in 
enostavno, oblika pa je že blizu končne. Usmeritev prahu v magnetnem polju poteka 
hkrati s stiskanjem v smeri usmeritve. Čeprav ta metoda proizvede relativno nizko 
zmogljive magnete, je najbolj cenovno ugoden način izdelave magnetov različnih 
oblik. 
- Prečno (transverzalno) stiskanje: Postopek stiskanja je podoben aksialnemu, le da 
je pri tem magnetno polje usmerjeno pravokotno na silo stiskanja. Magneti, stisnjeni 
na ta način, imajo boljše magnetne lastnosti, saj se med stiskanjem ohrani usmerjenost. 
Oblike zelencev po tej metodi so omejene, saj je večina visoko zmogljivih magnetov 
krajših v smeri usmerjenosti, in če je širina matrice preozka, se ta zaradi slabega 
sipanja prahu ne zapolni popolnoma. 
- Izostatsko stiskanje: Pri tej metodi se prah, nasut v silikonski model, najprej usmeri 
v pulzirajočem magnetnem polju, s čimer je dosežena najboljša usmerjenost. Nato se 
ga izostatsko stisne v hidravlični stiskalnici do 30 % teoretične gostote. Ta metoda je 
časovno potratna, zato se jo uporablja predvsem v raziskovalne namene. 
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Za dobre končne magnete je potrebna skrbna nastavitev parametrov stiskanja, saj mora biti prah 
stisnjen z zadostno silo stiskanja, da zelenec ne razpade pri nadaljnjih postopkih pred 
sintranjem, ter ne preveč stisnjen, da se ohrani usmerjenost domen.  
Na Br poleg stopnje usmerjenosti glavne faze in deleža nemagnetne faze vpliva tudi končna 
gostota sintranega magneta [22]. Za doseganje dobre Br NdFeB-magnetov je potrebno doseči 
> 95 % teoretične gostote. Za NdFeB-magnete z dodanimi težkimi elementi (disprozij, terbij) 
teoretična gostota znaša 7,76 g/cm3 [19].  
Sintranje NdFeB-materiala poteka v prisotnosti tekoče faze, bogate z neodimom, kar omogoči 
boljše zgoščevanje. Raziskave so pokazale [9], da se proces zgoščevanja zgodi pri 3–4 vol. % 
sekundarne medkristalne faze, pri skrbno nadzorovani izdelavi. Pri industrijskih procesih pride 
do večje oksidacije, zato mora biti v materialu presežek neodima, ki se delno oksidira med 
izdelavo.  
Pri sintranju je potrebno preprečiti pretirano rast zrn, ki nastopi pri prekoračeni kritični 
temperaturi sintranja, zato je potreben dober nadzor temperature sintranja, da dobimo optimalno 
razmerje med doseženo gostoto in mikrostrukturo, potrebno za dobre magnetne lastnosti. 
Temperatura in čas sintranja se spreminjata v odvisnosti od dodatkov v materialu, delno pa tudi 
od same velikosti kosov [7]. Sintranje poteka v vakuumu na temperaturi okoli 1100 ℃ do 
popolne zgostitve. Pri procesu zgoščevanja poteka t. i. proevtektična reakcija, kjer se faza, 
bogata z neodimom, utekočini pri temperaturi 655 ℃ [23, 24]. Po sintranju sledi hitro ohlajanje 
in nadaljnja toplotna obdelava pri temperaturi med 500–600 ℃. Med toplotno obdelavo pride 
do popuščanja zaostalih napetosti, nastalih med hitrim ohlajanjem, in do enakomernejše 
razporeditve tekoče faze okoli zrn faze Nd2Fe14B, zgladijo se meje zrn in odpravijo kristalne 
napake [25]. 
2.3.3 Mehanska obdelava in površinska zaščita 
Stiskanje prahov ob prisotnosti zunanjega magnetnega polja ter sintranje ne zagotavljata točne 
oblike in dimenzij sintranih NdFeB-magnetov, zato jih je potrebno mehansko obdelati, da 
dobimo končno obliko in točne dimenzije. Mehanska obdelava zajema žaganje, rezanje in 
brušenje [19].  
Materiali sintranih NdFeB-magnetov so trdi in krhki, prav tako pa so med vsemi magnetnimi 
materiali najslabše korozijsko odporni, zato jih je potrebno zaščititi pred zunanjimi vplivi. 
Največji problem korozijske odpornosti NdFeB-magnetov predstavlja faza, bogata z neodimom 
med kristalnimi zrni, saj je podvržena hitri oksidaciji pri izpostavljenosti z delovnim okoljem. 
Korozija pri tem napreduje s površine v notranjost po mejah zrn ter tako poslabšuje magnetne 
lastnosti, kar lahko privede tudi do popolne neuporabnosti magneta in njegovega krušenja [26]. 
Za zaščito NdFeB-magnetov se uporabljajo različne površinske zaščite, ki so lahko polimerne 
(epoksi), keramične, najpogostejša zaščita pa je galvanski nanos kovinske plasti (Ni-Cu-Ni, Zn, 
Al, …) [27].  
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3 EKSPERIMENTALNO DELO 
Eksperimentalno delo smo izvedli v podjetju Magneti Ljubljana, d. d. Vzorce smo izdelali po 
tehnoloških postopkih razvojnega oddelka, ki so podobni proizvodnim postopkom v podjetju.  
Načrt razvoja reciklaže odpadnih magnetov; od priprave odpadnih magnetov, preko priprave 
prahu za stiskanje, do analiz na pripravljenih, sintranih magnetih, smo pripravili po spodaj 
prikazanih shemah. Na sliki 7 je prikazana shema 1. sklopa eksperimentalnega dela priprave 
prahu, na sliki 8 je prikazan 2. sklop priprave vzorcev, 3. sklop izdelave končnih vzorcev pa je 
prikazan na sliki 9. 
 





Slika 8: Shematski prikaz 2. dela posameznih postopkov priprave vzorcev iz mešanic (1. serija) 
z različnim deležem NdHx v reciklatu in (2. serija) z različnim deležem svežega materiala. 
 
Slika 9: Shematski prikaz 3. dela postopkov priprave končnih magnetov iz mešanice s 
predvidenimi magnetnimi lastnosti iz poizkusov iz 2. dela (2. serija). 
14 
 
Med delom smo spremljali naslednje parametre: vsebnost kisika po vsaki zaključeni operaciji, 
povprečno velikost in porazdelitev velikosti delcev po mletju, gostoto po sintranju, magnetne 
meritve po sintranju in toplotni obdelavi, meritve sestav po sintranju z rentgensko 
fluorescenčno spektrometrijo (XRF) ter končni vizualni, dimenzijski in magnetni pregled pri 
končno izdelanih magnetih. 
3.1 PREISKOVALNE METODE IN MERITVE 
3.1.1 Meritve vsebnosti kisika 
Fino zmletemu prahu smo izmerili vsebnost kisika, ki je prikazana v tabeli 1. Meritev smo 
opravili z analizatorjem kisika ELTRA ON-900 [28]. Postopek meritve je sestavljen iz treh 
korakov: tehtanja vzorca, segrevanja grafitnega lončka z vzorcem in analize. Grafitni lonček se 
vstavi v razplinjeno indukcijsko komoro, kjer se lonček skupaj z vzorcem segreje na 3000 ℃. 
Pri tej temperaturi kisik v vzorcu reagira z ogljikom v lončku in skupaj tvorita CO. Nosilni plin 
(helij) dovede CO skozi prašni filter do katalizatorja iz bakrovega oksida. Tam se CO pretvori 
v CO2, na podlagi izmerjene količine CO2 pa program preračuna količino sproščenega kisika iz 
vzorca. 
Tabela 1: Izmerjene vrednosti kisika v mletih prahovih z analizatorjem kisika [28]. 
Material Vsebnost kisika [mas. %] 
Svež material 0,16 
Reciklat 0,33 
Reciklat + 5 mas. % NdHx 0,24 
3.1.2 Metode določanja velikosti delcev in velikostne porazdelitve delcev 
Po mletju smo s FSSS (angl. Fischer Sub-Sieve Sizer) metodo preverili velikosti delcev, ki je 
za vse tri materiale znašala 3,3 μm. Opravili smo tudi meritev porazdelitve velikosti delcev. 
Rezultati so predstavljeni v poglavju 4.1. Po mletju smo material hranili v suhi komori z 
zaščitno argonovo atmosfero. 
Določitev povprečne velikosti delcev s Fischerjevo metodo (FSSS) 
Fino mletemu prahu smo najprej izmerili povprečno velikost delcev s FSSS (angl. Fischer Sub-
Sieve Sizer) metodo, ki predpostavlja, da so delci okrogli in iste velikosti. Metoda temelji na 
upornosti zraka po prehodu skozi testiran prah. Naprava, ki je shematsko prikazana na sliki 6, 
s pomočjo zračne črpalke dovaja stisnjen zrak, ki teče preko filtra do regulatorja, ki omogoči 
konstanten pretok zraka. Zrak steče skozi praznine testiranega prahu, ki nato izpodrine vodo, 
tako da se gladina vode dvigne. Čim večje so pri tem praznine, lažji je pretok zraka skozi prah 
in višje se bo dvignil vodni stolpec. Velikost delcev odčitamo s pomočjo umeritvene krivulje 




Slika 10: Shematski prikaz naprave za merjenje povprečne velikosti delcev, FSSS (angl. Fischer 
Sub-Sieve Sizer); povzeto po [29]. 
Laserska analiza 
Za določitev velikostne porazdelitve delcev (angl. Particle Size Distribution – PSD) smo 
uporabili lasersko analizo, ki deluje na osnovi teorije Miejevega sipanja svetlobe. 
Monokromatski laserski žarek v merilni celici neprekinjeno sveti v detektor, ki je postavljen za 
celico, kot je prikazano na sliki 11. Pravokotno na žarek teče tok prašnih delcev skozi merilno 
celico, kar povzroči lomljenje svetlobe laserja, ko ta zadane delec. Glede na kot in jakost 
uklonskih žarkov, ki jih preko leče zazna detektor, dobimo podatek o obliki in velikosti delcev 
[30].  
 
Slika 11: Prikaz merjenja velikostne porazdelitve delcev (angl. Particle Size Distribution – 




3.1.3 Rentgenska fluorescenčna spektroskopija 
Rentgensko fluorescenčno spektroskopijo – (XRF – angl. X-ray fluorescence spectroscopy) 
uporabljamo za določanje osnovnih elementov v materialu. Temelji na zaznavanju izsevane 
rentgenske svetlobe iz atomov. Če atome (vzorca) obsevamo z rentgensko svetlobo, 
povzročimo izbitje elektronov iz elektronskih orbital (slika 12). Pri zapolnitvi tako nastalih 
vrzeli se odvečna energija izseva v obliki rentgenskih žarkov. Energija izsevanih fotonov je 
odvisna od elektronske sestave atoma in je značilna za vsak kemijski element [32].  
 
Slika 12: Potek nastanka karakterističnega sevanja pri XRF-meritvi, a) začetno stanje atoma, 
b) obsevanje atoma z rentgenskimi žarki, c) zbitje elektrona iz K-lupine, d) izsevanje energije 
pri prehodu elektrona iz L-energijskega nivoja na K-nivo (povzeto po [33]). 
XRF-spektrometer je sestavljen iz dveh glavnih komponent: vira primarnih rentgenskih žarkov 
in detektorja, kot je prikazano na sliki 13. Snop primarnih rentgenskih žarkov usmerimo proti 
površini vzorca, s katerim zadenemo atome, ti pa oddajo sekundarne rentgenske žarke, ki jih 
zazna detektor. Analizator jih na podlagi izmerjene energije fotona in intenzitete sekundarnega 
sevanja pretvori v spekter, ki nam prikaže intenziteto in energijo zaznanega sevanja.  
 
Slika 13: Shematska ponazoritev XRF-spektrometra (povzeto po [33]). 
17 
 
Na podlagi mesta, kjer ima določena energija vrh intenzitete, lahko določimo element, z višino 
vrha pa dobimo podatek o njegovi količini v vzorcu (slika 14). Spekter lahko s pomočjo 
programa pretvorimo v kvantitativni izračun sestave in količine elementov v vzorcu [33]. 
 
Slika 14: Kvalitativni rezultat XRF-meritve v obliki spektra (povzeto po [33]). 
3.1.4 Meritve magnetnih lastnosti 
Meritve magnetnih lastnosti so potekale na permagrafu pri sobni temperaturi in temperaturah 
70 °C, 100 °C, 130 °C, 150 ℃ in 160 °C. Z meritvami smo dobili rezultate, podane 
kvantitativno v obliki tabele z vrednostmi za magnetne lastnosti, in kvalitativno v obliki 
histerezne krivulje, s katero lahko določimo Br, Hc in (BH)max merjenih vzorcev. Magneti so 
bili pred meritvijo namagneteni v pulznem magnetnem polju 4020 kA/m. Navitja tuljave na 
polih generirajo magnetno polje, ki prehaja skozi vzorec. Merjen magnet se vstavi med dva 
pola, kot je prikazano na sliki 15, okoli katerega je merilna tuljava, ki meri jakost magnetnega 
pretoka znotraj merilne tuljave in je navita tako, da izmerjena napetost poda informacijo o 
magnetnem pretoku in gostoti magnetnega polja. Dobljene rezultate program pretvori v 




Slika 15: Prikaz delovanja premagrafa za meritve magnetnih lastnosti (povzeto po [19]). 
Temperaturne meritve magnetnih lastnosti se merijo na določeni temperaturi po enakem 
principu kot magnetne meritve pri sobni temperaturi. Pri tem se pola permagrafa segrejeta in 
med meritvijo držita konstantno temperaturo. 
3.1.5 Optična mikroskopija 
Optična mikroskopija je osnovna metoda, s katero preiskujemo in analiziramo mikrostrukturo 
preiskovanega materiala. S to metodo dobimo koristne informacije o stanju materiala, kot so 
oblika in velikost mikrostrukturnih sestavin, faze, poroznosti itd., ne dobimo pa informacij, 
povezanih s kemijsko sestavo in kristalno strukturo ter orientacijo. 
Z optičnim mikroskopom lahko opazujemo površino preiskovanega materiala s pomočjo 
sistema leč. Vzorec osvetlimo s svetlobo, ki se od površine odbije nazaj v objektiv, ta pa sliko 
fokusira in poveča. Sliko nato dodatno poveča še okular, skozi katerega prehaja svetloba. Glede 
na stanje površine se svetloba odbija pod različnimi koti. Za mikrostrukturno analizo površino 
preiskovanega vzorca dodatno jedkamo, saj to prispeva k večjemu kontrastu med različnimi 
fazami mikrostrukture.  
Z optičnim mikroskopom smo opravili analizo mikrostrukture, še prej pa smo pripravili 
površino vzorcev za opazovanje. Vzorce smo zalili s polimerno maso in jih nato 45 sek. brusili 
na Struers brusilnih ploščah granulacije 120, 220, 500, 1500 in 2000, na koncu pa smo jih 3 
min. polirali na polirnih ploščah s 3 μm in ¼ μm diamantno polirno pasto proizvajalca Struers. 
Vzorce smo jedkali z 2 % nitalom (HNO3 + etanol), mešanim z vodo. 




3.1.6 Rentgenska fazna analiza (difraktometrska metoda) 
Rentgenska fazna analiza je metoda za določanje atomske in molekularne strukture materiala 
na podlagi zajetega vzorca rentgenskih žarkov, odbitih od atomov v kristalni mreži.  
Difraktometrska metoda za analizo kristalne strukture materiala uporablja monokromatsko 
rentgensko sevanje. Za zaznavo uklonskih žarkov in pridobitev uklonskega vzorca mora biti 
valovna dolžina uporabljenih rentgenskih žarkov enakega reda velikosti, kot so razdalje 
osnovnih gradnikov kristalne mreže vzorca. Pri kotu maksimalne intenzitete uklonjenega žarka 
zadostimo t. i. Braggovemu pogoju, kar nam poda povezavo med medmrežnimi razdaljami in 
valovno dolžino rentgenske svetlobe, shematsko prikazano na sliki 16. 
 
Slika 16: Braggov uklon rentgenskih žarkov na kristalnih ravninah (povzeto po [34]). 
Na podlagi izmerjenega uklonskega kota (2θ) in poznane valovne dolžine uporabljenega 
sevanja lahko z Braggovo enačbo 
 𝜆 = 2𝑑 𝑠𝑖𝑛𝜃. 6)  
izračunamo medmrežno razdaljo (d), ki je značilna za določeno fazo oz. snov [35]. 
Iz zvrstitve interferenčnih maksimumov in njihovih intenzitet lahko razberemo kristalno 
strukturo, dimenzije mreže in število atomov v elementarni celici. Rezultat analize je t. i. 
difraktogram, ki poda intenziteto sipalnih žarkov v odvisnosti od 2θ, preko katerega s pomočjo 
baze podatkov ugotovimo, kakšna je kristalna struktura glavnih mikrostrukturnih sestavin v 
vzorcu. 
3.1.7 SEM z EDS analizo 
Vrstični elektronski mikroskop (SEM – angl. Scanning electron microscope) je znan po svoji 
zmožnosti izdelave detajlnih posnetkov površine vzorca in v kombinaciji z detektorjem 
rentgenskih žarkov tudi njegove kemične sestave. Tanek curek elektronov zadane površino 
vzorca, pri tem pa pride do različnih interakcij med primarnimi elektroni in atomi na površini 
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vzorca. Vrste signalov, prikazanih na sliki 17, ki jih zaznamo, so: primarni povratno sipani 
elektroni, sekundarni elektroni, Augerjevi elektroni in rentgenski žarki.  
 
Slika 17: Prikaz različnih signalov pri interakciji elektronskega žarka s površino vzorca 
(povzeto po [36]). 
Za pridobitev informacij o preiskovanem vzorcu so najbolj uporabni sekundarni elektroni (SE), 
ki prikažejo topografski kontrast, in povratno sipani elektroni (BSE), ki so odvisni od 
atomskega števila elementov v vzorcu in dajejo sliko relativne kemijske sestave vzorca. Za 
informacije o elementarni sestavi vzorca se opremo na zaznavanje rentgenskih žarkov z metodo 
energijske disperzije rentgenskih žarkov (angl. Energy dispersive spectroscopy – EDS).  
Vzorce za SEM analizo smo pripravili v prevodni masi in jih brusili na SiC papirju do 
granulacije 1200 ter jih nato polirali z ¼ μm diamantno pasto. Za potrebe naše raziskave smo 
naredili posnetke s sekundarnimi elektroni (SE) in povratno sipanimi elektroni (BSE). Z 




3.2 POSTOPEK PRIPRAVE PRAHU 
3.2.1 Kemijska sestava magnetov 
Najprej smo ugotavljali, kakšna je sestava odpadnih magnetov s pomočjo rentgenske 
fluorescenčne spektrometrije (XRF-WDS) za merjenje sestave NdFeB-magnetov. Kemična 
sestava odpadnih magnetov je prikazana v tabeli 2. Na podlagi kemične sestave odpadnih 
magnetov, ki vsebujejo 8,50 mas. % Dy, smo se odločili za material NdFeB iz redne 
proizvodnje M105.0137 (tabela 2) z nizko vsebnostjo disprozija (1,0 mas. %). Z mešanjem 
svežega materiala z nizkim deležem disprozija smo reciklatu razredčili delež težkih REE 
(disprozij in terbij), ki imata slab vpliv na Br.  
Tabela 2: Kemična sestava odpadnih magnetov in magnetov iz proizvodnje, pridobljena z XRF-
WDS analizo. 
 Al Co Cu Dy Fe Ga Nd Pr Tb B 
 [mas. %] 
Odpadni magneti 0,26 3,00 0,25 8,50 65,80 0,04 18,90 1,20 1,00 1,00 
Proizvodni NdFeB 0,18 3,20 0,18 1,20 63,97 0,26 30,30 0,70 / 0,95 
3.2.2 Površinsko čiščenje 
Odpadne magnete smo morali najprej posušiti in površinsko očistiti, saj so bili vlažni in obdani 
s črno plastjo nečistoč. Magneti so bili uporabljeni v magnetnih sistemih, zato so imeli na 
površini tudi sledi polimernega premaza in lepila (slika 18).  
 
Slika 18: Prejeti odpadni magneti, namenjeni reciklaži z vidnim ostankom polimerne prevleke 
in nečistočami. 
Kose smo žgali na 600 °C po 2 x 30 min. v manjših količinah. Po prvih 30 min. smo kose 
obrnili, da se je žgala še stran kosov, ki je bila v stiku s pladnjem ali drugimi kosi. Posnetek 




Slika 19: Odpadni kosi po žganju na 600 °C po 1 h. 
Po žganju smo kose 30 min. peskali, pri čemer smo imeli cca. 9 % masnih izgub zaradi abrazije 
materiala. Na sliki 20 je posnetek površine odpadnih magnetov po peskanju. S peskanjem smo 
dokončno očistili površino za nadaljnje hidrogeniranje magnetov, kar je pomembno za čim 
boljšo absorpcijo vodika v material. Po čiščenju smo kosom izmerili vsebnost kisika v 
materialu, ki je znašala 0,29 mas. %. 
 
Slika 20: Odpadni kosi po čiščenju površine s peskanjem po 30 min. 
3.2.3 Hidrogeniranje materiala 
Očiščene kose smo nato hidrogenirali v posebnem zaboju v hidrogenirni napravi HD-NKE. V 
isti šarži smo hidrogenirali še 20 kg čistega NdFeB-materiala z 1,0 mas. % Dy, ki smo ga 
pozneje mešali z reciklatom. Hidriranje je potekalo 2 h pri sobni temperaturi. Nato je sledilo 60 
min. dehidriranje NdFeB-materiala v vakuumu pri temperaturi 550 °C.  
Med procesom se je boben hidrogirne naprave vrtel za bolj enakomeren potek reakcije in delno 
mehansko mletje. Recikliran material se je zaradi oksidacije pričakovano slabše hidrogeniral. 
S hidrogeniranjem smo uspeli zdrobiti 88 % celotnega materiala, ki smo ga presejali na 1 mm 
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situ. Preostanek smo ročno zdrobili na velikosti < 1 mm v suhi komori z argonovo atmosfero, 
kjer je bila vrednost kisika < 0,5 mas. %.  
3.2.4 Fino mletje 
Reciklat smo pred mletjem razdelili na dva dela – 10 kg čistega reciklata, 10 kg pa z dodanim 
5 % NdHx. Material smo fino zmleli na ciljano povprečno velikost delcev 3–5 μm. Reciklat in 
čisti material smo mleli v razvojnem jet mlinu v dušikovi atmosferi z vsebnostjo kisika pod 10 
ppm. Pred mletjem smo dodali vsakemu materialu še 0,05 mas. % Zn-stearat-a za boljše drsenje 
prahu [37]. Najprej smo testno mleli material NdFeB z 1,0 mas. % Dy, da smo lahko nastavili 
parametre mletja. Po 30 min. mletja smo izmerili povprečno velikost delcev, ki je znašala 3,6 
μm, zato smo povečali obrate razvrščevalca z 2600 na 2800 obratov/min. Pri povečanju obratov 
se zaradi hitrosti reže navidezno zožijo, kar omogoči prehod manjšim delcem (poglavje 2.3.1 – 
Fino mletje). Ostala dva materiala smo mleli po istih parametrih kot NdFeB z 1,0 mas. % Dy.  
3.3 RAZVOJ MATERIALA 
3.3.1 Priprava mešanic 
Za eksperiment smo pripravili naslednje mešanice: 
• 1. serija – različni deleži z reciklatom brez in s 5 % NdHx. 
• 2. serija – različni deleži reciklata z optimalno vsebnostjo NdHx (izbranega iz poskusov 
1. serije) in materialom NdFeB z 1,0 mas. % Dy. 
Za prvi niz poizkusov, predstavljenih v tabeli 3, smo pripravili pet mešanic le z reciklatom brez 
in s 5 % NdHx, da bi določili vpliv NdHx na magnetne lastnosti. 




Reciklat + 5 % NdHx 
[%] 
NdHx v mešanici  
[%] 
1 - 100 5.00 
2 25 75 3.75 
3 50 50 2.50 
4 75 25 1.25 
5 100 0 - 
V drugi seriji poizkusov smo izbrali reciklat z dodanim 2,5 % in 3,75 % NdHx, ki smo ga mešali 
s svežim materialom z 1,0 mas. % Dy v razmerjih, podanih v tabeli 4. Prvi poizkus je pokazal 
boljše magnetne lastnosti pri vzorcih, pripravljenih iz mešanice 2 v primerjavi z mešanico 1. 
Na podlagi teh ugotovitev smo v drugem poizkusu pripravili vzorce z mešanicama iz svežega 
materiala in reciklata z 2,5 % NdHx.  
Mešanice za poskuse smo pripravili izključno v suhi komori z zaščitno argonovo atmosfero, v 
kateri se je delež kisika gibal med 0,3 mas. % in 0,5 mas. %. Za homogenizacijo prahu smo 
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uporabili neprodušne plastične posode. Homogenizacija je trajala 45 min./mešanico v 
mešalniku.  
Tabela 4: Sestave mešanic 2. serije z različnim deležem svežega materiala in reciklata, 
mešanim z določenim deležem NdHx (iz 1. serije). 
Poizkus  Mešanica Svež material 
Reciklat  
+ 2,5 % NdHx 
Reciklat  
+ 3,75 % NdHx 
  [%] [%] [%] 
1 
1 50  50 
2 50 50  
2 
3 35 65  
4 60 40  
3.3.2 Izostatsko stiskanje prahu in usmerjanje magnetnih domen 
Vzorce smo pripravili z izostatsko tehnologijo stiskanja. Iz vsake mešanice smo pripravili vsaj 
dva vzorca. V silikonske modelčke za izostatsko stiskanje smo vsuli 9 g prahu. Nasute 
modelčke smo dali v vakuumske vrečke in jih vakuumsko zavarili v suhi komori. Zaščitene 
modelčke smo nato magnetno usmerili v pulzni magnetilni tuljavi v polju 4020 kA/m. Vzorce 
smo med vsakim pulzom trikrat obrnili, vsakič za 180 ° pravokotno na magnetno polje, ter to 
ponovili še dvakrat, s čimer naj bi zagotovili boljšo usmeritev magnetnih domen [38]. 
Usmerjene vzorce smo izostatsko stisnili s 1000 bar. Izostatsko stisnjene kose smo v suhi 
komori vzeli iz vrečk in jih postavili na pladnje za sintranje ter pladnje zavili jekleno folijo. 
Vzorce na pladnju smo obdali z balastom – s stisnjenimi kosi iz NdFeB-prahu redne 
proizvodnje – za dodatno zaščito vzorcev pred nečistočami in oksidacijo. 
3.3.3 Sintranje in toplotna obdelava 
Sintranje in toplotna obdelava vzorcev sta potekala v laboratorijski vakuumski peči, končne 
izdelke pa smo sintrali v proizvodnji vakuumski peči podjetja. Na podlagi literature [7, 23] in 
predhodnih raziskav podjetja smo določili začetni program sintranja in toplotne obdelave. Na 
podlagi izmerjenih gostot po sintranju smo spreminjali temperaturo sintranja, ostali parametri 
programa toplotne obdelave pa so bili za vse vzorce enaki. V vsaki seriji smo sintrali vzorce 
različnih mešanic. 
Po sintranju smo vzorcem izmerili gostoto z industrijsko tehtnico po Arhimedovem principu, 
pri katerem je potrebno izmeriti težo vzorca na zraku (mvz) ter težo vzorca v destilirani vodi 
(mvd). Gostoto vzorca (𝜌𝑣𝑧) smo izračunali po enačbi 
 𝜌𝑣𝑧 =  
𝜌𝐻2𝑂 ⋅ 𝑚𝑣𝑧
𝑚𝑣𝑧− 𝑚𝑣𝑑
. 7)  
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3.3.4 Mehanska obdelava 
Za natančno analizo magnetnih lastnosti smo morali zagotoviti čim bolj ravno površino 
merjenega vzorca. Sintrane vzorce smo po toplotni obdelavi najprej pobrusili po obodu, nato 
pa razrezali na valjčke z radijem 8 mm in višino 6 mm. 
3.4 IZDELAVA KONČNIH MAGNETOV 
Proces izdelave končnih produktov na proizvodnji liniji se je razlikoval od laboratorijskega 
procesa. Razlike so se pojavile v procesu stiskanja in končne površinske obdelave. Zaradi 
stiskanja kosov večjih dimenzij in večje količine magnetov izostatsko stiskanje ni bilo 
izvedljivo, zato smo jih stiskali na transverzalni stiskalnici Shin-Ei.  
Na podlagi podatkov o vplivu sestave in procesnih parametrov na magnetne lastnosti iz 
eksperimentalnih vzorcev smo izbrali mešanico: 
- 30 % reciklata (z 2,5 mas. % NdHx) in 70 % svežega materiala (NdFeB z 1,0 mas. % 
Dy), 
iz katere smo izdelali končne magnete. Mešanico prahov smo pripravili po istem postopku kot 
mešanice za eksperimentalne vzorce, opisanem v poglavju 3.3.1.  
Zaradi velike količine kosov smo sintrali v proizvodni peči po programu, ki smo ga določili v 
eksperimentalnem delu.  
3.4.1 Transverzalno stiskanje  
Zaradi dimenzije in količine končnih magnetov smo izbrali tehnologijo transverzalnega 
stiskanja v hidravlični stiskalnici Shin-Ei s horizontalnim magnetnim poljem. Stiskalnica je 
imela zaščitno argonovo atmosfero samo znotraj čevlja, v katerega je bil nasut prah, orodje za 
stiskanje pa je bilo na zraku. Zaradi tega je prišlo do rahle oksidacije kosov. Večje bloke 
dimenzij 49 x 18 x 14 mm smo stisnili tako, da smo lahko po sintranju blok razrezali na manjše 
dimenzije. Prah smo stisnili v zelence, ki so imeli gostoto 4,3 – 4,5 g/cm3. Stisnjene kose smo 
iz stiskalnice zlagali neposredno v komoro z zaščitno argonovo atmosfero ter jih nato zložili na 
pladnje za sintranje.  
3.4.2 Sintranje in toplotna obdelava 
Sintranje je potekalo v proizvodni peči s podaljšanim časom, tako kot v predhodno napravljenih 
poizkusih (poglavje 3.2), torej 220 min. Glede na rezultate eksperimentalnega dela smo izbrali 
dve temperaturi sintranja:  
- 1070 °C,  
- 1075 °C. 
Zaradi velikosti vzorcev smo čas sintranja sorazmerno podaljšali. Po sintranju smo kose še 
termično obdelali po programu dvostopenjske termične obdelave: 
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- 560 °C za 120 min. + 520 °C za 120 min. 
3.4.3 Mehanska obdelava in površinska zaščita 
Termično obdelane kose smo mehansko obdelali v več fazah. Končni magneti so bili namenjeni 
izdelavi magnetnega sistema, zato so morali imeti točno določene končne dimenzije. Žaganje 
in brušenje kosov je potekalo na podlagi načrta na sliki 21. 
 
Slika 21: Tehnični načrt končne dimenzije magnetov. 
Končno mehansko obdelane kose smo površinsko zaščitili po standardnem postopku podjetja 
za zaščito NdFeB-magnetov. Magnete smo najprej fosfatirali in pasivirali, nato pa korozijsko 
zaščitili z aluminizacijo. Končni videz površinsko zaščitenega kosa je prikazan na sliki 22. 
 
Slika 22: Fotografija končnega izdelka – NdFeB-magneta, izdelanega iz odpadnih magnetov.  
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4 REZULTATI IN DISKUSIJA 
4.1 PORAZDELITEV VELIKOSTI DELCEV 
Rezultati meritev porazdelitve velikosti delcev (angl. Particle size distribution – PSD) za tri 
različna mletja materiala, merjena z laserskim analizatorjem. Primerjava porazdelitvenih krivulj 
za vse tri vrste prahu je prikazana na sliki 23.  
 
Slika 23: Porazdelitvene krivulje za mlete materiale, izmerjene z lasersko analizo. 
Opazimo lahko, da se porazdelitveni krivulji za mleti vrsti prahu iz reciklata z in brez NdHx 
skorajda ujemata, medtem ko krivulja za svež material M105.0137 rahlo odstopa in je 
pomaknjena k večjim velikostim. Vse tri krivulje so bimodalne z manjšim vrhom pri manjši 
velikosti delcev.  
V tabeli 5 so predstavljene D10, D50 IN D90, ki predstavljajo vrednosti izmerjenih velikosti 
delcev od celotne mase vzorca v odstotkih. To pomeni, da delci, ki so manjši od izmerjene 
vrednosti za npr. D10, predstavljajo 10 % celotne mase vzorca [39].  
Tabela 5: Izmerjene vrednosti D10, D50 in D90 za mlete materiale skupaj z izmerjeno 
povprečno velikost delcev (FSSS). 
Ime vzorca D10 D50 D90 FSSS 
Svež material 1,91 4,62 7,98 3,3 
Reciklat + NdHx 1,87 4,36 7,37 3,3 
Reciklat 1,87 4,34 7,33 3,3 
Velikosti delcev se glede na dobljene rezultate gibljejo med 1,90 μm in 7,98 μm. Vidimo lahko, 
da pride do odstopanja velikosti delcev med reciklatoma in svežim materialom za 0,4 μm že pri 
D50 in se pri D90 odstopanje še poveča na 0,7 μm. Razlike v porazdelitvi velikosti delcev med 
reciklatom in svežim materialom lahko pripišemo drugačni kemični sestavi, vendar odstopanja 
niso pretirano velika. Glede na izmerjeno povprečno velikost delcev FSSS, pa se vrednosti za 
izmerjen D50 po PSD, ki naj bi bil ekvivalent FSSS, ne ujemajo. 
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4.2 ANALIZA MAGNETNIH MERITEV 
Magnetne meritve so bile merjene pri sobni temperaturi na permagrafu podjetja. Pri tem je 
potrebno poudariti, da permagraf meri Hc samo do jakosti polja 1330 kA/m, zato natančnih 
podatkov o vrednosti Hc nimamo. 
4.2.1 Vpliv deleža NdHx 
V tabeli 6 so prikazani rezultati magnetnih meritev skupaj z izmerjenimi gostotami in deležem 
kisika v vzorcih po sintranju, deležem NdHx ter programom sintranja. Magnetne meritve so bile 
opravljene samo pri sobni temperaturi.  
Odpadni magneti imajo nižji delež nevezanega neodima, ki v čisti obliki v materialu tvori 
tekočo fazo, kar omogoča boljše sintranje ter bližanje gostote sintranih magnetov teoretični 
(7,5–7,7 g/cm3, odvisno od sestave). Za dobre magnetne lastnosti je potrebno doseči gostoto ~ 
98 % teoretične. Pri vzorcih, ki so podsintrani, so gostote približne, saj pri merjenju pride zaradi 
visoke poroznosti do izhajanja zračnih mehurčkov iz vzorca, zaradi česar se gostote ne more 
natančno določiti. To velja predvsem za meritve gostot pri vzorcih z 1,25 % NdHx in čistim 
reciklatom, kjer so bile odčitane približne mase potopljenih vzorcev.  
Tabela 6: Magnetne meritve vzorcev z različnim deležem NdHx v reciklatu ter meritve gostote 
in kisika sintranih vzorcev. 
Ime vzorca NdHx BR Hc Gostota kisik 
Program 
sintranja 
 [mas. %] [T] [kA/m] [g/cm3] [mas. %] [°C]/[min] 
ML_1_1 5 1.15 >1330 7.7 0.25 1090 / 120 
ML_1_2 3.75 1.17 >1330 7.69 0.32 1090 / 120 
ML_1_3 2.5 1.15 921 7.6 0.32 1090 / 120 
ML_1_4 1.25 0.81 31.8 7.55 0.34 1090 / 120 
ML_1_5 0 0.74 22.49 6.91 0.67 1090 / 120        
ML_2_1 5 1.16 >1330 7.69 0.25 1080 / 120 
ML_2_2 3.75 1.14 >1330 7.57 0.32 1080 / 120 
ML_2_3 2.5 1.12 >1330 7.3 0.39 1080 / 120 
ML_2_4 1.25 0.65 26.94 7.02 2.43 1080 / 120 
ML_2_5 0 0.45 25.15 6.57 3.43 1080 / 120        
ML_3_1 5 1.14 >1330 7.55 0.29 1070/120 
ML_3_2 3.75 1.12 >1330 7.33 0.34 1070/120 
ML_3_3 2.5 0.71 105.25 6.93 0.71 1070/120 
ML_3_4 1.25 0.52 33.3 6.36 0.88 1070/120 
ML_3_5 0 0.30 22.58 6.29 2.99 1070/120 
Na sliki 24 so prikazani rezultati meritev gostote sintranih vzorcev iz 1. serije. Očitno je, da se 
z večanjem deleža NdHx v reciklatu zvišuje tudi gostota. Le-ta je tesno povezana z magnetnimi 
lastnostmi, predvsem z Br. K višjim gostotam pripomore tudi višja temperatura sintranja. To se 
vidi tudi na sliki 24, kjer se pri višjih deležih NdHx razlika v gostoti glede na temperaturo 
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sintranja zmanjšuje. Vzorec z 2,5 % NdHx, sintran na 1090 °C, ima enako gostoto (~ 6,56 g/cm
3) 
kot vzorec s 3,75 % NdHx, sintran pri 1080 °C, in vzorec s 5 % NdHx, sintran pri 1070 °C. 
 
Slika 24: Graf odvisnosti gostote od deleža NdHx v reciklatu pri treh različnih temperaturah 
sintranja. 
S primerjavo izmerjenih vrednosti Br v odvisnosti od deleža NdHx, prikazano na sliki 25, se 
opazi, da se z višanjem deleža dodanega NdHx v materialu viša gostota vzorcev po sintranju, 
kar vpliva na izboljšanje Br. Prav tako kot pri meritvah gostote se razlika v vrednostih Br 
zmanjšuje z višanjem deleža NdHx, pri čemer je vrednost za Br pri 5 % NdHx za obe temperaturi 
približno enaka. Pri takem deležu NdHx se Br nekoliko zniža, saj so bili vzorci presintrani. 
Vzorcem z manj kot 3,75 % NdHx, sintranim na 1090 °C, ni bilo možno izmeriti magnetnih 
lastnosti, saj so imeli zelo slabe magnetne lastnosti, medtem ko imata vzorca s 3,75 % in 5 % 
NdHx enak Br vzorcema, sintranima na 1080 °C. Glede na meritve gostote in kisika v vzorcih, 
sintranih pri 1090 °C, ki so podobni meritvam za vzorce sintrane pri 1080 °C in 1070 °C, bi se 
morali vzorci pri namagnetenju dovolj namagnetiti, da bi jim lahko izmerili magnetne lastnosti. 




Slika 25: Graf odvisnosti Br od deleža NdHx v reciklatu pri treh različnih temperaturah 
sintranja. 
4.2.2 Vpliv deleža svežega materiala 
V tabeli 7 so prikazani vsi rezultati magnetnih meritev skupaj z izmerjenimi gostotami in 
deležem kisika v vzorcih po sintranju, delež svežega materiala v mešanicah ter program 
sintranja. Iz rezultatov meritev je opazen vpliv dodatka svežega materiala na sinterabilnost 
materiala, saj imajo vsi vzorci iz te serije poizkusov doseženo gostoto 7,65 g/cm3. Višji delež 
kisika je pri vseh vzorcih z višjim deležem reciklata. 












Br Hc gostota kisik 
Program 
sintranja 
 [%] [T] [kA/m] [g/cm3] [mas.%] [°C] [min] 
serija 1-3.75 50  50 1.28 >1330 7.65 0.21 1075 120 
serija 1-2.5 50 50  1.30 1300 7.66 0.23 1075 120 
serija 2-3.75 50  50 1.30 1186 7.65 0.22 1085 120 
serija 2-2.5 50 50  1.31 1193 7.67 0.23 1085 120 
serija 3-65-2.5 35 65  1.25 >1330 7.65 0.37 1075 180 
serija 3-40-2.5 60 40  1.32 1303 7.65 0.27 1075 180 
serija 4-65-2.5 35 65  1.26 >1330 7.65 0.37 1085 180 




Pri drugem delu poizkusov so bile pripravljene štiri mešanice iz reciklata s stalno vsebnostjo 
NdHx in svežega materiala NdFeB z 1,0 mas. % Dy. Odpadni magneti so imeli visok delež 
disprozija, ki slabo vpliva na Br, zato je bilo potrebno dodati svež material. Vzorci so bili 
sintrani pri 1085 °C in 1075 °C. 
Prvi poizkusi (serija 1 in 2) so pokazali boljše magnetne lastnosti pri vzorcih pripravljenih iz 
mešanice 2 – svež material z reciklatom z 2,5 % NdHx v primerjavi z mešanico 2 – reciklat z 
3,75 % NdHx. Nadaljnji poizkusi so bili opravljeni z mešanicami iz svežega materiala in 
reciklata z 2,5 % NdHx.  
Vpliv nižanja deleža disprozija je razviden iz slike 26, kjer so predstavljene vrednosti Br za 
vzorce, pripravljene iz mešanic z 2,5 % NdHx. Skrajni vrednosti izmerjene Br za odpadne 
magnete (0 % svežega materiala) in sintrane magnete iz 100 % svežega materiala so navedene 
za referenco vrednostim mešanic z dodatkom svežega materiala (tabela 7). Rezultati nakazujejo 
na linearno odvisnost višanja Br z višanjem vsebnosti svežega materiala, torej nižanjem deleža 
disprozija.  
 
Slika 26: Graf odvisnosti Br od deleža svežega materiala v reciklatu z 2,5 % NdHx. 
Pri 60 % svežega materiala je Br v primerjavi z ostalimi mešanicami najvišja z ohranjeno Hc, 
zato smo v naslednjem koraku izdelave uporabili mešanico iz 30 % recikliranega materiala z 
dodatkom 2,5 % NdHx in 70 % svežega materiala. Pri tem je potrebno poudariti, da so bili 
končni kosi večjih dimenzij, zato je bila za dobro sintranje potreba po dodanem svežem 
materialu večja.  
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4.2.3 Končni magneti 
S pomočjo analize prejšnjih poizkusov smo izdelali končne magnete po postopku, opisanem v 
eksperimentalnem delu. Kosom, sintranim na 1070 °C, ter kosom, sintrani na 1075 °C, se je 
izmerilo magnetne lastnosti. Poleg meritev pri sobni temperaturi pa so bile opravljene meritve 
tudi pri temperaturah 70 °C, 100 °C, 130 °C, 150 °C in 160 °C. Podatki so podani v tabeli 8. 
Za določitev točnih vrednosti Hc smo magnete poslali na meritve magnetnih lastnosti v nemški 
inštitut Matworks.  
Iz rezultatov v tabeli 8 je razvidno, da imajo kosi, sintrani pri višji temperaturi, rahlo slabšo Br, 
vendar višjo Hc. Razlog za to je razviden iz analize deleža sekundarne faze v poglavju 4.3.2, 
saj bi jo morali kosi, sintrani na 1075 °C, imeti rahlo več kot sintrani kosi na 1070 °C, saj je 
faza bogata z neodimom nemagnetna in niža Br. 
Tabela 8: Magnetne lastnosti končnih izdelanih magnetov, sintranih na 1070 °C in 1075 °C, 
merjene pri različnih temperaturah. 
T sintranja  
1070 °C 
T meritve [°C] 
25 70 100 130 150 160 
Hc          [kA/m] 1626 1131 863 650 506 462 
Br                 [T] 1.32 1.26 1.22 1.17 1.12 1.11 
(BH)max   [kJ/m3] 333 297 272 247 223 216 
T sintranja  
1075 ℃ 
T meritve [°C] 
25 70 100 130 150 160 
Hc          [kA/m] 1662 1127 862 640 512 464 
Br                 [T] 1.31 1.24 1.20 1.15 1.12 1.10 
(BH)max   [kJ/m3] 326 292 269 244 225 216 
Magnetom se je po aluminizaciji ponovno izmerilo magnetne lastnosti, predstavljene v tabeli 
9. Meritve so bile opravljene na treh naključno izbranih magnetih. Zaradi pomešanja kosov, 
sintranih na 1070 ℃ in 1075 °C med procesom aluminizacije, lahko predvidevamo, da kos z 
izmerjeno Br = 1,28 T (kos 2) pripada šarži, sintrani na 1075 °C, ostala dva pa šarži, sintrani na 




Tabela 9: Magnetne lastnosti treh naključno izbranih končnih izdelanih magnetov s površinsko 
zaščito, merjene pri različnih temperaturah. 
kos 1 
T meritve [°C] 
25 70 100 130 150 160 
Hc          [kA/m] 1585 1090 833 627 510 460 
Br                 [T] 1.32 1.26 1.21 1.17 1.13 1.12 
(BH)max   [kJ/m3] 336 306 1.18 257 236 227 
kos 2 
T meritve [°C] 
25 70 100 130 150 160 
Hc          [kA/m] 1592 1090 831 625 507 455 
Br                 [T] 1.28 1.22 1.18 1.14 1.10 1.08 
(BH)max   [kJ/m3] 318 286 266 242 225 214 
kos 3 
T meritve [C] 
25 70 100 130 150 160 
Hc          [kA/m] 1583 1085 833 622 499 446 
Br                 [T] 1.30 1.24 1.20 1.14 1.11 1.09 
(BH)max   [kJ/m3] 326 294 273 248 228 216 
Oblika histereznih krivulj, prikazanih na sliki 27, kaže velik padec Hc pri točki razmagnetenja 
pri vseh merjenih temperaturah. To je idealno, saj pomeni, da se Br s povečevanjem jakosti 
obratnega magnetnega polja spremeni minimalno in pri kritični vrednosti magnetnega polja 
drastično pade. Pri naraščanju temperature se najbolj spreminja Hc, ki enakomerno pada, 
vendar so vrednosti Hc pri posameznih temperaturnih meritvah skoraj enake pri vseh treh 
izmerjenih magnetih. Pri merjenih kosih pride do določenega variiranja vrednosti Br, od 1,32 
T do 1,28 T. Nižje vrednosti Br pripisujemo magnetom, ki so bili sintrani na temperaturi 1075 
°C. Razlog za rahlo nižji Br pri temperaturi 1075 °C bi lahko bil v višjem deležu faze, bogate z 





Slika 27: Krivulje, dobljene z meritvijo magnetnih lastnosti pri različnih temperaturah; meritve 
so opravljene na treh različnih kosih s površinsko zaščito. 
4.3 ANALIZA MIKROSTRUKTURE 
Analizo mikrostrukture smo izvedli na originalnih (odpadnih) magnetih in končno izdelanih 
magnetih, sintranih na 1070 °C in 1075 °C, ki smo jih med seboj primerjali. Vzorcem smo 
analizirali povprečno velikost zrn, delež sekundarne faze, kemično sestavo mikrostrukturnih 
sestavin ter določili faze v mikrostrukturi. 
4.3.1 Optična mikroskopija 
S pomočjo posnetkov mikrostruktur z optičnim mikroskopom smo lahko izmerili povprečno 
velikost kristalnih zrn. Vzorci so bili metalografsko brušeni, polirani ter jedkani. Naredili smo 
5 posnetkov različnih mest za izračun povprečnih vrednosti, ki so predstavljene v tabeli 10. 
Vzorcem smo določili velikost zrn (D) po principu štetja števila zrn, ki se nahajajo znotraj 
označenega območja (slika 28).  
Tabela 10: Povprečje meritev velikosti zrn preiskovanih vzorcev. 
 Original 1070 ℃ 1075 ℃ 




Slika 28: Primer merjenega mesta za določitev velikosti zrn. 
Velikost zrn je najmanjša pri originalnih vzorcih, kjer znaša 11,3 μm. Pri vzorcu, sintranem na 
1070 °C, se poveča na 11,9 μm, pri vzorcu, sintranem na 1075 °C, pa na 12,2 μm. Ker standardni 
odklon znaša 0,35 μm, lahko rečemo, da 5 °C razlike v temperaturi sintranja ne vpliva bistveno 
na rast zrn. Sintrana kosa imata tako v povprečju zrna velika 12 μm. Velikost zrn je po celotni 
preiskovani površini pri vseh vzorcih dokaj homogena z nekaj anomalijami v rasti zrn, 
opaženimi pri vseh vzorcih. Opazne so tudi pore znotraj vzorca, ki so zelo majhne. Večje 
praznine so posledica krušenja materiala med metalografsko pripravo, saj je medkristalna 
neodim faza najbolj krhka, zaradi česar zrna odpadajo med samo pripravo. 
4.3.2 Vrstična elektronska mikroskopija z EDS analizo 
Posnetki mikrostruktur vzorcev s SEM (Jeol JSM 5800 [40]), posnetih na centru za elektronsko 
mikroskopijo in mikroanalizo inštituta Jožefa Štefana, so prikazani na slikah 29, 30 in 31. 
Posnetki na sliki 29 pripadajo originalnemu vzorcu, posnetki na sliki 30 pripadajo vzorcu, 
sintranem pri 1070 °C, posnetki na sliki 31 pa pripadajo vzorcu, sintranem pri 1075 °C. Vsako 
slikano mesto na vzorcih je posneto s sekundarnimi elektroni (SE) in s povratno sipanimi 




Slika 29: SEM posnetki mikrostrukture originalnega vzorca pri različni povečavi (a),(c) s SE 
in (b), (d) z BSE. 
 
Slika 30: SEM posnetki mikrostrukture vzorca, sintranega na 1070 °C pri različni povečavi 




Slika 31: SEM posnetki mikrostrukture vzorca, sintranega na 1075 °C pri različni povečavi 
(a),(c) s SE in (b), (d) z BSE. 
Na posnetkih, posnetih z BSE, se lepo razločijo svetla področja sekundarne neodim faze, saj 
pride do kontrasta med fazami z višjim atomskim številom (svetlejša področja) in fazami z 
nižjim atomskim številom (temnejša področja). Faza, bogata z neodimom, je najbolj opazna na 
tromejah med primarnimi zrni. Pri večji povečavi lahko vidimo, da bi bila faza, ki obkroža zrna 
s tanko plastjo in nakazuje obliko zrn, lahko faza Nd1+εFe4B4. Vidno je, da so območja faze 
bogate z neodimom v originalnem magnetu manjša v primerjavi s končnima magnetoma, ki 
imata tudi večji delež te faze. Čeprav ima originalni magnet manj nemagnetne faze, ima zaradi 
višjega deleža disprozija vseeno nižjo vrednost Br v primerjavi s končno izdelanimi magneti. 
Na posnetkih na sliki 32 se ponekod opazijo temnejša področja, pri katerih gre, glede na EDS 
analizo, za karbid. S pomočjo SE se dobro vidijo oksidi, ki so na teh posnetkih videti kot 




Slika 32: Posnetek z BSE vzorca, sintranega na 1075 °C, s temno fazo karbida. 
Na podlagi BSE posnetkov smo določili delež sekundarne faze, rezultati meritev pa so 
predstavljeni v tabeli 11. Če naredimo primerjavo med deležema sekundarne faze v vzorcu, 
sintranem na 1070 °C, in vzorcu, sintranem na 1075 °C, je razvidno, da ima vzorec, sintran pri 
višji temperaturi, rahlo večji delež (~ 1 %) faze bogate z neodimom. To potrjuje že prej 
ugotovljen razlog za nekoliko nižji Br v primerjavi z magneti, sintranimi pri nižji temperaturi. 
Tabela 11: Povprečne vrednosti deleža sekundarne faze s podanim standardnim odstopanjem 
(angl. Standard Deviation – STDEV). 
Vzorec Sekundarna faza [%] STDEV 
1070 ℃ 6.85 0.65 
1075 ℃ 8.06 0.39 
Z energijsko disperzijsko spektrometrijo (angl. Energy dispersive spectroscopy – EDS) smo 
izmerili približno kemijsko sestavo posameznih faz, ki se pojavljajo v mikrostrukturi. Dobljeni 
kvantitativni rezultati so nezanesljivi, saj nimamo standarda, ki bi bil po sestavi podoben našim 
vzorcem, vendar so vzorci med seboj primerljivi, zato lahko na podlagi koncentracij 
posameznih elementov predvidimo, za katero fazo gre.  
Pri originalnem vzorcu (odpadni magnet) na sliki 33 so označena mesta analize. Rezultati 
meritev kemične sestave mikrostrukturnih sestavin za odpadni magnet so podani v tabeli 12. 
Pri mestih 1 in 6 gre za glavno fazo Nd2Fe14B, kjer so v kristalni strukturi vrinjeni še REE v 
različnih koncentracijah s prevladujočim disprozijem. Mesti 2 in 4 imata najvišji delež neodima, 
pri čemer bi lahko šlo za fazo bogato z neodimom. Analiza za mesti 3 in 5 je pokazala, da gre 




Slika 33: SEM posnetki mikrostrukture originalnega vzorca (odpadni magnet) z označenimi 
mesti EDS analize. 
Tabela 12: Kemična sestava označenih območij meritev (slika 33), merjenih na originalnem 
vzorcu. 
Vzorec Št. mesta Element Fe Co Pr Nd Tb Dy O 
Original 
1 
mas. % 68.37 2.46 2.19 17.68 1.51 7.78 - 
at. % 83.76 2.86 1.06 8.38 0.65 3.28 - 
2 
mas. % 22.59 3.64 9.25 57.98 2.28 4.25 - 
at. % 41.51 6.34 6.73 41.25 1.47 2.68 - 
3 
mas. % 54.64 2.21 2.98 26.68 2.09 9.85 1.55 
at. % 70.25 2.69 1.52 13.28 0.94 4.35 6.96 
4 
mas. % 4.03 8.07 12.8 72.05 1.34 1.69 - 
at. % 8.82 16.74 11.1 61.03 1.03 1.27 - 
5 
mas. % 7.62 0.93 6.66 56.94 4.8 19.01 4.02 
at. % 13.75 1.59 4.76 39.75 3.04 11.78 25.32 
6 
mas. % 69.91 2.71 1.84 16.75 1.25 7.53 - 
at. % 84.51 3.1 0.88 7.84 0.52 3.13 - 
Na sliki 34 so označena mesta analize za vzorec, sintran pri 1075 °C. Rezultati meritev kemične 
sestave mikrostrukturnih sestavin za vzorec, sintran na 1075 °C, so podani v tabeli 13. Vzorca, 
sintranega na 1070 °C, nismo merili, saj ima enake mikrostrukturne sestavine kot vzorec, 
sintran na 1075 °C (poglavje 4.3.3).  
Mesto 3 ima 34,43 at. % Nd in 56,91 at. % Fe, kar se ne ujema z razmerjem elementov na 
mestih 1 in 6 originalnega vzorca. Razmerje bi moralo nakazovati na glavno fazo Nd2Fe14B z 
ostalimi REE. Iz poznejše analize z rentgensko fazno analizo (XRD), predstavljeno v poglavju 
4.3.3, se je izkazalo, da je matrica glavna faza Nd2Fe14B oz. (Dy,Nd)2Fe14B, kjer se neodim 
mestoma zamenjuje z disprozijem. Mesto 2 ima drugačno morfologijo od preostalih faz in ima 
84 at. % Fe ter 10,28 at. % Nd, pri čemer naj bi po podatkih iz [41] šlo za Nd2Fe17, vendar je z 
XRD analizo nismo zaznali. Mesti 4 in 5 bi lahko bili fazi Nd1+εFe4B4. Mesti 6 in 7 pa se v 
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vrednostih elementov popolnoma ujemata s 85,64 at. % Nd, kar pomeni, da gre za fazo bogato 
z neodimom in REE. 
 
Slika 34: SEM posnetki mikrostruktur vzorca, sintranega na 1075 °C, z označenimi mesti EDS 
analize. 
Tabela 13: Kemična sestava označenih območij meritev (slika 34), merjenih na vzorcu, 
sintranem na 1075 °C. 
Vzorec Št. mesta Element Fe Co Pr Nd Tb Dy C 
1075 
1 
mas.% 70.21 3.11 0.92 22.46 0.1 4.31 - 
at.% 84.24 3.54 0.44 10.29 4.31 1.43 - 
2 
mas.% 54.98 2.5 0.45 19.95 - 1.39 21.06 
at.% 33.62 1.45 0.11 4.72 - 0.29 59.88 
3 
mas.% 34.87 2.47 2.86 54.49 0.7 4.61 - 
at.% 56.91 3.84 1.85 34.43 0.4 2.59 - 
4 
mas.% 54.36 3.16 1.81 37.82 3.91 2.81 - 
at.% 73.76 4.06 0.97 19.87 1.87 1.31 - 
5 
mas.% 57.64 2.61 1.14 34.09 0.27 4.24 - 
at.% 76.52 3.29 0.6 17.52 0.13 1.93 - 
6 
mas.% 0.76 0.13 4.05 86.08 1.66 7.31 - 
at.% 1.94 0.32 4.13 85.64 1.5 6.45 - 
7 
mas.% 0.76 0.13 4.06 86.08 1.66 7.53  
at.% 1.94 0.32 4.13 85.64 1.5 7.31  
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Opravili smo še analizo kemijske sestave večjega območja pri 100 x povečavi. Rezultati za vse 
tri vzorce so predstavljeni v tabeli 14. Vidimo lahko, da smo z mešanjem reciklata s svežim 
materialom (z 1,0 mas. % Dy) uspeli znižati delež disprozija na ~ 2,49 mas. %. Z dodatkom 
NdHx pa smo uspeli zvišati delež neodima za ~ 7 mas. %. 
Tabela 14: EDS analiza večjega območja preiskovanih vzorcev brez deleža kisika. 
Vzorec Element Fe Co Pr Nd Tb Dy 
Original 
mas. % 66.16 2.73 2.51 19.07 2.08 7.45 
at. % 82.27 3.22 1.24 9.18 0.91 3.18 
1070 ℃ 
mas. % 66.73 3.12 0.68 26.19 0.91 2.38 
at. % 82.15 3.63 0.33 12.48 0.39 1.01 
1075 ℃ 
mas. % 66.70 3.27 1.02 26.24 0.15 2.61 
at. % 82.03 3.81 0.50 12.50 0.07 1.10 
4.3.3 Rentgenska fazna analiza 
Kristalne strukture faz, ki se pojavljajo v vzorcih, smo analizirali s pomočjo rentgenske fazne 
analize. Iz izmerjenih uklonskih spektrov smo na podlagi primerjave z znanimi strukturami iz 
mednarodne baze podatkov določili vrhove, ki pripadajo posamezni fazi. Na sliki 35 je prikazan 
difraktogram za originalen vzorec (odpadni magnet). Vzorec smo predhodno brusili in polirali, 
da smo dobili čim bolj ravno površino.  
Glede na analizo spektrov smo identificirali glavno fazo Nd2Fe14B, ki je je pričakovano največ, 
ter fazo DyNdFe12Co2B, ki se pojavi pri večjem deležu disprozija v materialu. Manjši vrhovi 
pripadajo predvsem glavnemu oksidu Nd2O3, dva vrhova naj bi pripadala oksidu NdO2, en vrh 
pa naj bi pripadal disprozijevem oksidu Dy2O3. Med manjšimi vrhovi smo zasledili fazo bogato 




Slika 35: Rezultati XRD analize, merjene na kosu odpadnega magneta z identificiranimi vrhovi. 
Analizo faz smo opravili še na vzorcih, sintranih na 1070 °C in 1075 °C. Iz difraktogramov na 
sliki 36 za oba vzorca je opazno, da vsebujeta enake faze s približno enakimi intenzitetami. 
Zaradi močne teksturiranosti anizotropnih magnetov se vrhovi niso ujemali s fazami, podanimi 
v kristalografski bazi podatkov, zato smo analizo ponovili, a tokrat le na vzorcu, sintranem na 
1075 °C, iz katerega smo pripravili prah, kar naj bi odpravilo težave zaradi teksturiranosti.  
 
Slika 36: Rezultati XRD analize za vzorca, sintrana na 1070 °C in 1075 °C. 
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Na sliki 37 so prikazani kvalitativni rezultati rentgenske praškovne fazne difrakcije. V 
primerjavi z rezultati prejšnje analize (slika 36) so ti veliko bolj primerljivi z difraktogramom 
originalnega vzorca. Vsi večji vrhovi se ujemajo z vrhovi glavne faze Nd2Fe14B, zato ti vrhovi 
na sliki niso označeni. Nekaj vrhov se prekriva z vrhovi faze Nd2Fe12Co2B. Pri tem vzorcu so 
vrhovi za fazo bogato z neodimom, intenzivnejši kot pri originalnem vzorcu, kar je bilo opazno 
že na SEM posnetkih. Čeprav smo iz analize EDS razbrali fazo NdFe4B4 v vzorcu, sintranem 
pri 1075 °C, je z XRD analizo nismo zasledili. 
 
Slika 37: Rezultati XRD analize merjene na kosu, sintranem pri 1075 °C, z identificiranimi 





Cilj diplomske naloge je bila predelava visoko-koercitivnih odpadnih magnetov v magnete s 
čim višjo Br in vsaj 30 % vsebnostjo reciklata. Pri tem smo preučevali vplive dodatka NdHx in 
svežega materiala na sinterabilnost, mikrostrukturo in magnetne lastnosti.  
Celoten eksperimentalni del in analiza magnetnih lastnosti sta potekala v podjetju Magneti 
Ljubljana, d. d. Postopek izdelave NdFeB-magnetov iz recikliranega materiala smo razdelili na 
tri dele: pripravo prahu, razvoj materiala ter izdelavo končnega izdelka. Prvi del naloge se je 
nanašal na pripravo materiala za fino mletje, ki je vseboval reciklat z 0 mas. % NdHx, reciklat 
s 5 mas. % NdHx ter sveži material z 1 mas. % Dy – brez dodatka NdHx s ciljno povprečno 
velikostjo delcev prahu 3–5 μm. 
V drugem delu smo po mletju pripravili različne mešanice in iz njih pripravili vzorce za 
sintranje, ki smo jim empirično določili temperaturni program sintranja za določeno sestavo. 
Za vsako sestavo smo preučili vpliv dodatka NdHx ter vpliv vsebnosti recikliranega in svežega 
materiala na sinterabilnost (gostoto) in magnetne lastnosti magnetov. 
Na podlagi rezultatov analiz iz drugega dela smo v tretjem delu izdelali končni produkt, ki je 
ustrezal sestavi vzorca z najvišjo Br (1,32 T), pri tem pa imel tudi dobro Hc (> 1500 kA/m). 
Poleg magnetnih lastnosti končnih izdelkov smo analizirali še njihovo kemijsko sestavo z XRF, 
kemijsko sestavo mikrostrukturnih sestavin z EDS, mikrostrukturo s pomočjo optičnega 
mikroskopa (določitev velikosti zrn), SEM (določitev deleža sekundarne faze) in XRD 
(določitev mikrostrukturnih faz).  
Analize, opravljene na končnih izdelkih, smo primerjali z analizami, opravljenimi na 
originalnih magnetih, ki smo jih predelali v reciklat. Na podlagi analiz in primerjave med 
začetnimi in končnimi izdelki smo prišli do naslednjih ugotovitev: 
- Za ponovno (neposredno) predelavo odpadnih magnetov je za učinkovito sintranje do 
končne gostote potrebno mletemu reciklatu dodati NdHx, ki nadomesti izgubljen delež 
neodima zaradi oksidacije. Za doseganje končne gostote je za naš reciklat zadostovalo 
2,5 mas. % NdHx pri temperaturi sintranja 1090 °C, 3,75 mas. % NdHx pri sintranju na 
1080 °C in 5 mas.% NdHx pri 1070 °C. Za izboljšanje sinterabilnosti pri nižjih deležih 
NdHx bi bilo potrebno izvesti še poizkuse vpliva velikostne porazdelitve delcev po 
mletju, saj naj bi se, glede na raziskavo [42], v prahu z ožjo porazdelitvijo delcev lažje 
usmerjalo domene, s čimer bi dobili boljšo Br. 
- Z industrijskimi postopki predelave odpadnih magnetov nam kljub stalnemu nadzoru 
parametrov proizvodnje in kakovosti materiala ni uspelo izdelati magnetov z dodatkom 
reciklata, ki bi imeli enako vrednost Br (1.4 T) kot magneti iz primarnih surovin. Z 
dodajanjem dodatka NdHx do 5 mas. % smo izboljšali sinterabilnost reciklata, medtem 
ko smo z mešanjem 35 % svežega materiala in mešanice reciklata z 2,5 mas. % NdHx 
uspeli doseči 89 % vrednosti Br magnetov, izdelanih iz primarnih surovin. Z višanjem 
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deleža svežega materiala na 60 % pa smo dosegli 94 % Br polne vrednosti industrijsko 
izdelanih magnetov iz primarnih surovin. Pri tem smo reciklat, ki je vseboval 8,5 mas.% 
Dy, mešali z razpoložljivim svežim materialom, ki je vseboval najnižji delež disprozija 
(1,0 mas. %). 
- V primerjavi s poizkusi, narejenimi na laboratorijskem nivoju, smo za industrijsko 
izdelavo končnih izdelkov morali dodati 10 % več svežega materiala za doseganje 
enakih vrednosti Br kot pri vzorcih s 60 % svežega materiala pri podobnih parametrih 
sintranja. Večji kosi za sintranje potrebujejo višjo temperaturo oz. več časa kot manjši 
vzorci, kar pa je neugodno, saj lahko pride do rasti zrn. To lahko uravnavamo z 
dodatkom svežega materiala, ki reciklatu niža potrebno temperaturo sintranja.  
- Analiza XRD, izvedena na kosu odpadnega magneta in na končnih izdelkih, je pokazala 
razvidne spremembe mikrostrukturnih faz. V odpadnih kosih je bila poleg faze 
Nd2Fe14B v približno enakem razmerju prisotna tudi faza DyNdFe12Co2B. V končnih 
izdelkih pa je prevladovala primarna faza Nd2Fe14B. EDS analiza končnega izdelka je 
pokazala, da se večina disprozija, ki ga je bilo v končnih izdelkih ~ 3 mas. %, raztopi v 
sekundarni fazi bogati z neodimom, kar je bilo ugotovljeno v [9]. 
- Izmerjene vrednosti za Br končnih magnetov so variirale od 1,28 T za kose, sintrane pri 
1075 °C, do 1,32 T za kose, sintrane na 1070 °C. Razlika v temperaturi sintranja je 
opazna iz analize deleža sekundarne faze, ki je je več v kosih, sintranih pri 1075 °C. 
Sekundarna faza bogata z neodimom je nemagnetna, zato so vrednosti Br za kose, 
sintrane na 1075 °C, slabše. 
Končni izdelki, izdelani po postopku neposredne reciklaže iz mešanice reciklata z 2,5 mas.% 
NdHx in 70 % svežega materiala, so imeli maksimalno vrednost Br = 1,32 T, ki je za 12,8 % 
višja od Br odpadnih magnetov (1,17 T), ter Hc = ~ 1600 kA/m, ki pa je nižja od Hc odpadnih 
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